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Verfahren zur Herstellung von Mikrofaservliesen enthaltend 
Cycloolefinpolymere 

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von 
5 Mikrofaservliesen enthaltend Cycloolefinpolymere sowie die Verwendung der 
Mikrofaservliese. 

EP 594 123 beschreibt Mikrofaservliese im Elektretzustand, die acyclische 
Polyolefine, bevorzugt Polypropylen, enthalten und durch Melt blown-Verfahren 
hergestellt wurden. 

Aus EP 705 931 sind Vliese aus Elektretfasermischungen bekannt, die fur den 
Einsatz als Filternnaterialien gezielt, z.B. in einer Coronaentladung, elektrostatisch 
aufgeladen werden und zur Erhohung der Ladungsstabilitat Ladungssteuerungsmittel 
aufweisen. 

Aus WO 98/56836 sind Elektrete auf der Basis von Cycloolefincopolymeren bekannt, 
15 die sich durch eine langfristige Stabilitat der aufgebrachten Ladungen auch bei 

hohen Temperaturen und hoher relativer Luftfeuchtigkeit auszeichnen. Es sind auch 
Mischungen mit Polyolefinen, wie z.B. Polypropylen beschrieben. 

^^■[y/erfahren zur Herstellung von Mikrofaservliesen durch das Melt blown-Verfahren 
^^^sind in US 3,978,185, in US 3,972,759 sowie in US 4,622,259 beschrieben. 

20 Die Aufgabe der vorliegenden Erfindung liegt darin, ein wirtschaftliches und 

umweltfreundliches Verfahren zur Herstellung von Mikrofaservliesen. die 
Cycloolefinpolymere enthalten, bereitzustellen. Das erfindungsgemafte Verfahren 
wird im folgenden detailliert beschrieben. 

ErfindungsgemafJ werden Mikrofaservliese, die Cycloolefinpolymere enthalten, durch 
25 ein Schmelzblas- (Melt blown-)Verfahren hergestellt. Das erfindungsgemalie Melt 
blown-Verfahren resuitiert in Mikrodenier-Fasern mit Durchmessern von 0,1 bis 
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20|jm, bevorzugt 0,5 bis 7 |jm. Die durch das Melt blown-Verfahren hergestellten 
Fasern sind damit ca. eine Gr6(3>enordnung kleiner als der kleinste Durchmesser von 
Fasern, die durch das Spunbond-Verfahren hergestellt warden. Das Spunbond- 
Verfahren ist ebenfalls grundsatzlich fur die Herstellung von Mikrofaservliesen, die 
5 Cycloolefinpolymere enthalten, geeignet, kommt aber aufgrund der anderen 
Fasercharakteristik. z.B. Faserdurchmesser, fur die Herstellung anderer 
Vliesqualitaten zum Einsatz. 

Beim Melt blown-Verfahren wird das faserbildende Cycloolefinpolymer in einem 
Extruder aufgeschmolzen und auf die geeignete Temperatur gebracht und durch eine 
10 Anordnung einer Vielzahl von Extrusionsdusen in einen heiften Luftstrom von hoher 
Geschwindigkeit extrudiert. Durch den heilien Luftstrom werden die Schmelzestrome 

• so verdunnt, daB Fasern im Mikrodenier-Bereich entstehen. Die Dusenanordnung ist 
im allgemeinen eine lineare Anordnung von Kapillaren mit kleinem Durchmesser. 
Typische Dusendurchmesser liegen bei 0,25 bis 0,5 Millimetern. Auf die durch die 
15 Dusen extrudierten Schmelzestrange trifft von beiden Seiten der Luftstrom auf. Der 
Luftstrom kann eine Temperatur von 100 bis 300*^0 haben. Die Umgebungsluft, die in 
den heiRen Luftstrom gesogen wird, fuhrt zu einer Abkuhlung und Verfestigung des 
Schmelzestromes zu den Fasern. 

Die Extrusionsbedingungen sowie die Temperatur und Geschwindigkeit des 
20 Luftstromes konnen an das Flieliverhalten des Cycloolefinpolymers angepaist 
werden, um eine Optimierung des Prozefiablaufes bzw. der Vliesqualitat zu 
^^^^^erreichen. 

Die Fasern werden auf ein Transportband als Vlies abgelegt. Die Verwirrung der 

Fasern und die Faser-Faser-Kohasion fuhrt zu einer ausreichenden Festigkeit des 

25 Vlieses, um dieses ohne weitere Verfestigung zu verwenden. 

Daruber hinaus kann eine zusatzliche Verfestigung prinzipiell in jeder bekannten 
Weise erfolgen. So ist es beispielsweise moglich, das Vlies durch einen Binder zu 
verfestigen, mit dem das Vlies impragniert wird und der anschliefiend ausgehartet 
wird, Oder der Binder kann ein Schmelzbinder sein, der z.B. in Pulverform oder in 



das Vlies eingearbeitet wird, un^^r 



Form von Binderfademh das Vlies eingearbeitet wird, un^er das Vlies unter 
Warmeeinwirkung zum Vliesstoff verfestigt. 

Das Vlies kann auch mechanisch verfestigt werden, z.B. durch das Nadein oder 
durch hydromechanische Verfestigung, wie sie z.B. in EP-A-0 108 621 beschrieben 
5 ist. Eine Kombination der verschledenen Verfestigungen kann nach Bedarf ebenfalls 
erfolgen. 

Die Fasern konnen, statt auf ein Transportband abgelegt zu warden, auch auf ein 
Spinnfaservlies abgelegt werden und gegebenenfalls anschlieftend thermisch 
verfestigt und verbunden werden. Auf diese Weise konnen auch Sandwich- 
10 Konstruktionen verschiedener Vliese hergestellt werden. 

Fur die Herstellung von Mikrofaservliesen nach dem erfindungsgemalien Verfahren 
wird mindestens ein Cycloolefinpolymer eingesetzt, welches polymerisierte Einheiten 
enthalt, die sich von mindestens einem cyclischen, insbesondere polycyclischen 
Olefin und gegebenenfalls von mindestens einem acyclischen Olefin ableiten. 

15 Der Begriff Cycloolefinpolymer umfaBt Cycloolefincopolymere wie auch 
Cycloolefinhomopolymere. 

FOr Morctolli ing v/nn MikrnfaQ^arvlipgpn narh ripm prfindungsgemaRen Verfahren 

wird mindestens ein Cycloolefinpolymer eingesetzt, enthaltend 0,1 bis 100 Gew.-%, 
bevorzugt 0,1 bis 99,9 Gew.-%, besonders bevorzugt 3 bis 75 mol% bezogen auf die 
Gesamtmasse des Cyclooiefinpolymers, polymerisierte Einheiten, welche sich 
ableiten von mindestens einem polycyclischen Olefin der Formein I, II, IT, III, IV, V 
Oder VI 






worin R\ R^, R^ R^. R^ R^ und R® gleich oder verschieden sind und ein 

•Wasserstoffatom oder einen Ci-C2o-Kohlenwasserstoffrest, wie einen linearen oder 
verzweigten Ci-Cs-Alkylrest, Ce-Cis-Arylrest, C7-C2o-Alkylenarylrest, 
einen cyclischen oder acyclischen C2-C2o-Alkenylrest bedeuten, oder einen 
5 gesattigten, ungesattigten oder aromatischen Ring bilden, wobei gleiche Reste R^ bis 
R® in den verschiedenen Formein I bis VI eine unterschiedliche Bedeutung haben 
konnen. worin n Werte von 0 bis 5 annehmen kann, und enthaltend 0 bis 99,9 Gew.- 
%, bevorzugt 0,1 bis 99,9 Gew.-%, besonders bevorzugt 5 bis 80 mol% bezogen auf 
die Gesamtmasse des Cycloolefinpolymers, polymerisierte Einheiten, welche sich 
LO ableiten von einem oder mehreren acyclischen Olefinen der Formel Vll 
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(VII), 



worin R^°, R^^ und R^^ gleich oder verschieden sind und ein Wasserstoffatom, 
einen linearen, verzweigten, gesattigten oder ungesattigten C1-C20- 
Kohlenwasserstoffrest wie einen Ci-Cs-Alkylrest oder einen Ce-Cis-Arylrest 
5 bedeuten. 




Bei den cyclischen Olefinen eingeschlossen sind ebenfalls Derivate dieser cyclischen 
Olefins mit polaren Gruppen wie Halogen-, Hydroxyl-, Ester-, Alkoxyx-, Carboxy-, 
Cyano-, Amido-, Imido- oder Silylgruppen, 

AufJerdem konnen die erfindungsgemafi fur die Herstellung von Mikrofaservliesen 
10 eingesetzten Cycloolefinpolymere 0 bis 45 Gew.-%, bezogen auf die Gesamtmasse 
des Cycloolefinpolymers. polymerisierte Einheiten enthalten, welche sich ableiten 
von einem oder mehreren monocyclischen Olefinen der Formel VIII 

HC= CH 

— ^ 



' m 




worin m eine Zahl von 2 bis 10 ist. 

Bevorzugt im Sinne der Erfindung sind Cycloolefinpolymere, die polymerisierte 
15 Einheiten enthalten, welche sich ableiten von polycyclischen Olefinen der Formein I 
Oder ill, und polymerisierte Einheiten, welche sich ableiten von acyclischen Olefinen 
der Formel VII. 
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Besonders bevorzugt sind Cycloolefinpolymere, die polymerisierte Einheiten 
enthalten, welche sich ableiten von Olefinen mit Norbornengrundstruktur, ganz 
besonders bevorzugt von Norbornen und Tetracyclododecen und gegebenenfalls 



Vinylnorbornen oder NDrbornadien. Besonders bevorzugt^fnd auch 
Cycloolefinpolymere, die polymerisierte Einheiten enthalten, welche sich ableiten von 
acyclischen Olefinen mit endstandigen Doppelbindungen wie a-Olefinen mit 2 bis 20 
C-Atomen, ganz besonders bevorzugt Ethylen oder Propylen. AuUerordentlich 
5 bevorzugt sind Norbornen/ Ethylen- und Tetracyclododecen/ Ethylen-Copolymere. 

Die Herstellung der Cycloolefinpolymere kann durch eine heterogene oder 
homogene Katalyse mit metallorganischen Verbindungen geschehen, die in einer 
Vielzahl von Patenten beschrieben ist. 

Die erfindungsgemafi verwendeten Cycloolefinpolymere konnen hergestellt werden 
10 bei Temperaturen von -78 bis 200 **C und einem Druck von 0,01 bis 200 bar, in 
Gegenwart eines oder mehrerer Katalysatorsysteme, welche mindestens eine 
Ubergangsmetallverbindung und gegebenenfalls einen Cokatalysator und 
gegebenenfalls ein Tragermaterial enthalten. Als Ubergangsmetallverbindungen 
eignen sich Metallocene, insbesondere stereorigide Metallocene. Beispiele fur 
15 Katalysatorsysteme, welche fur die Herstellung der erfindungsgemaBen 

Cycloolefinpolymere geeignet sind, sind beschrieben in EP-A-407 870, EP-A-485 
893 und EP-A-503 422. Auf diese Referenzen wird hier ausdrucklich Bezug 
genommen. 



Die Herstellung der ertindungsgemaii. verwenaeten Cycloolefinpolymere kann unl«i 
20 Verwendung eines Metallocens als Ubergangsmetallverbindung und einem 
^j^Aluminoxan erfolgen 

Beispiele fur eingesetzte Ubergangsmetallverbindungen sind: 

rac-Dimethylsilyl-bis-(1-indenyl)-zirkondichlorid, 

rac-Dimethylgermyl-bis-(1-indenyl)-zirkondichlorid, 
25 rac-Phenylmethylsilyl-bis-(1-indenyl)-zirkondichlorid, 
rac-Phenylvinylsilyl-bis-(1-indenyl)-zirkondichlorid, 
1-Silacyclobutyl-bis-(1-indenyl)-zirkondichlorid, 
rac-Diphenylsilyl-bis-(1-indenyl)-hafniumdichlorid, 
rac-Phenylmethylsilyl-bis-(1-indenyl)-hafniumdichlorid, 
30 rac-Diphenylsilyl-bis-(1-indenyl)-zirkondichlorid, 
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rac-Ethylen-1,2-bis-(1-indenyl)-zirkondichlorid, 
Dimethylsilyl-(9-fluorenyl)-(cyclopentadienyl)-zirkondichlorid, 
DiphenylsilyK9-fluorenyl)-(cyclopentadienyl)-zirkondichlorid, 
Bis(1-indenyl)-zirkondichlorid, 
5 Diphenylmethylen-(9-fluorenyl)-cyclopentadienylzirkondichlorid, 
lsopropylen-(9-fluorenyl)-cyclopentadienyl-zirkondichlorid, 
rac-lsopropyliden-bis-(1-indenyl)zirkondichlorid, 
Phenylmethylmethylen-(9-fluorenyl)-cydopentadienyl-zirkondichlorid, 
lsopropylen-(9-fluorenylH1-(3-isopropyl)cyclopentadienyl)-zirkondichlorid, 
10 lsopropylen-(9-fluorenyl)(1-(3-methyl)cydopentadienyl)-zirkondichlorid, 

Diphenylmethylen-(9-fluorenyl)(1-(3-methyl)cyclopentadienyl)-zirkondichlo 
_ Methylphenylmethylen-(9-fiuorenyl)(1-(3-methyl)cyclopentadienyl)-zirko^^^ 
^^^DimethylsilyK9-fluorenyl)(1-(3-methyl)-cyclopentadienyl)-zirkondichlon 
DiphenylsilyK9-fluorenyl)(1-(3-methyl)cyclopentadienyl)-zirkondichl^ 
15 Diphenylmethylen-(9-fluorenyl)(1-(34ert.-butyl)cyclopentadienyl)-zirkondichlorid 
lsopropylen-(9-fluorenyl)(1-(3-tert.-butyl)cyclopentadienyl)-zirkondichlorid, 
lsopropylen-(cyclopentadienyl)-(1-indenyl)-zirkondichlorid, 
Diphenyicarbonyl-(cyclopentadienyl)-(1-indenyl)-zirkondichlorid, 
DimethylsilyKcyclopentadienyl)-(1-indenyl)-zirkondichlorid, 
20 lsopropylen-(nnethylcyclopentadienyi)-(1-indenyl)-zirkondichlorid, 4-( if- 

cyclopentadienyl)-4774rimethyl-(TiM,5,67-tetrahydroindenyl-zirkondichlorid^ 

[4-( ri^-cyclopentadienyl)-4,7,7-triphenyl-( n^-4,5,6,7- 
|i|^^^tetrahydroindenyl)]zirkondichlorid, 

^^^[4-( r|^-cyclopentadienyl)-4,7-dimethyl-7-phenyl-( r|M,5,6,7- 
25 tetrahydroindenyl)]zirkondichlorid, 

[4-( r|^-3*-tert.-butylcyclopentadienyl)-4,7,7-triphenyl-( r|M,5,6,7- 
tetrahydroindenyl)]zirkondichlorid, 

[4-( Ti5-3'-tert.-butylcyclopentadienyl)-4J-dirnethyl-7-phenyl-( tiM,5,6,7- 
tetrahydroindenyl)]zirkondichlorid, 
30 [4-( r|^-3'-methylcyclopentadienyl)-4,7,7-trimethyl-( r|M,5,6,7- 
tetrahydroindenyl)]zirkondichlorid, 

[4-( Ti^-3'-methylcyclopentadienyl)-4,7,7-triphenyl-( tiM,5,6,7- 
tetrahydroindenyl)]zirkondichlorid, 
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[4-( Ti^-3'-methylcyclopentadienyl)-4,7-dimethyl-7-phenyl-^^, 5,6,7- 
tetrahydroindenyl)]zirkondichloricl, 

[4_( TiS-3'-isopropylcyclopentadienyl)-4,7,7-trimethyl-( r|M,5,6,7- 
tetrahydroindenyl)]zirkondichlorid, 
5 [4-( Ti^-3'-isoproplycyclopentadienyl)-4,7,7-triphenyl-( r\^-4,5,6,7- 
tetrahydroindenyl)]zirkondichlorid, 

[4_( Ti^-3'-isopropylcyclopentadienyl)-4,7-dimethyl-7-phenyl-( t|M,5,6,7- 
tetrahydroindenyl)]zirkondichlorid, 

[4-( Ti^-cyclopentadienyl)( riM,5-tetrahydropentalen)]zirkondichlorid, 
10 [4-( Ti^-cyclopentadienyl)-4-methyl-( Ti^-4,5-tetrahydropentalen)]zirkondichlorid, 
[4-( T|^-cyclopentadienyl)-4-phenyl-( T|M,5-tetrahydropentalen)]zirkondichlorid, 
[4_( Ti^-cyclopentadienyl)-4-phenyl-( ri^-4,5-tetrahydropentalen)]zirkondichlorid, 
[4-( r|^-3'-methyl-cydopentadienyl)( TiM,5-tetrahydropentalen)]zirkondichlorid, 
[4-( Ti^-3'-isopropylcyclopGntadienyl)( T|M,5-tetrahydropentalen)]zirkondichlorid, 
15 [4-( Ti5-3'-benzyl-cydopentadienyl)( riM,5-tetrahydropentalen)lzirkondichlorid, 
[2,2,4Trimethyl-4-( Ti^-cyclopentadienyl)-( r|^-4,5-tetrahydropentalen)]- 
zirkoniumdichlorid, 

[2,2,4Trimethyl-4-( ri^-(3,4-Di-isbpropyl)cyclopentadienylH ti^-4,5- 
tetrahydropentalen)]-zirkoniumdichlorid. 

~2o Die Herstellung der Cyclooletinpolymere kann aucn auT anderen, nachfolgend kur^: 
skizzierten Wegen erfolgen. Katalysatorsysteme basierend auf Mischkatalysatoren 

•pus Titansalzen und Aluminiumorganylen werden in DD-A-109 224 und DD-A-237 
070 beschreiben. EP-A-1 56 464 beschreibt die Herstellung mit Katalysatoren auf 
Vanadiumbasis. EP-A-283 164, EP-A-407 870, EP-A-485 893 und EP-A-503 422 
Ti hftsrhrftihan die Herstellung von Cycloolefinpolvmeren mit Katalysatoren basierend 
auf loslichen Metallocenkomplexen. Auf die in diesen Patenten zur Herstellung von 
Cycloolefinpolymeren beschriebenen Herstellungsverfahren und verwendeten 
Katalysatorsysteme wird hiermit ausdrCicklich hingewiesen. 
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Die Herstellung erfindungsgemafi verwendeten Cycloolefinpolymere kann durch 
Homo- und/oder Copolymerisation cyclischer, bevorzugt polycyclicher Olefine unter 
Ringerhalt erfolgen. 
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Die Cycloolefinpolymere konnen auch durch ringoffnende Polymerisation mindestens 
eines der Monomere der Formein I bis VI und anschlie(iende Hydrierung der 
erhaltenen Produkte hergestellt werden. Gegebenenfalls konnen die 
Cycloolefinpolymere auch durch ringoffnende Copolymerisation mindestens eines 

5 der Monomere der Formein I bis VI mit weiteren, z.B. monocyclischen Monomeren 
der Formel VIII und anschlieSende Hydrierung der erhaltenen Produkte hergestellt 
werden. Die Herstellung der Cycloolefinpolymere ist in den japanischen Patenten 3- 
14882, 3-122137, 4-63807, 2-27424 und 2-276842 beschrieben. Auf die in diesen 
Patenten zur Herstellung von Cycloolefinpolymeren beschriebenen 

10 Herstellungsverfahren und verwendeten Katalysatorsysteme wird hiermit 

ausdrucklich hingewiesen. Eingeschlossen sind ebenfalls Derivate dieser cyclischen 

_ define mit polaren Gruppen, wie Halogen- Hydroxyl-, Ester-, Alkoxy-, Carboxy-, 
Cyano-, Amido-, Imido- oder Silylgruppen. 

Hydrierte Polymere und Copolymere, wie z.B. von Styrol und Dicyclopentadien sind 
15 ausdrucklich ebenfalls geeignet und werden im Rahmen dieser Anmeldung ebenfalls 
als Cycloolefinpolymere bezeichnet. 

Die Polymerisation kann auch mehrstufig erfolgen, wobei auch Blockcopolymere 
entstehen konnen (DE-A-42 05 416). 

Cycloolefinpolymere sind bevu r zuyl d ii iuipl ie, t r anspa ren te und farblose Werkstofl^o. 

20 Die Warmeformbestandigkeiten der Cycloolefinpolymere lassen sich in einem weiten 

• Bereich einstellen. Als Anhaltspunkt fur die Warmeformbestandigkeit, wie sie nach 
ISO 75 Teil 1 und Teil 2 an SpritzgufSformkorpern bestimmt werden kann, lalit sich 
fur Cycloolefinpolymere die Glasubergangstemperatur heranziehen. Die 

beschriebenen Cycloolefinpolymere weisen Glasubergangstemperaturen zwischen 

25 -50 und 220 ''C auf. Bevorzugt sind Glasubergangstemperaturen zwischen 0 und 
1 80 C, besonders bevorzugt sind Glasubergangstemperaturen zwischen 40 und 
180 C. 

Die mittlere Molmasse der Cycloolefinpolymere laBt sich durch Wasserstoff- 
Dosierung, Variation der Katalysatorkonzentration oder Variation der Temperatur in 
30 bekannter Weise steuern. Die in den nach dem erfindungsgemalien Verfahren 



11 

hergestellten Mikrofasirvliese enthaltenen CycloolefinpolyWrere weisen 
massenmittlere Molmassen Mw zwischen 1 .000 und 10.000,000 g/mol auf. 
Bevorzugt sind massenmittlere Molmassen Mw zwischen 5.000 und 5.000.000 g/mol, 
besonders bevorzugt sind massenmittlere Molmassen Mw zwischen 10.000 und 
5 1.200.000 g/mol. 

Die in den nach dem erfindungsgemafJen Verfahren hergestellten Mikrofaservliesen 
enthaltenen Cycloolefinpolymere weisen Viskositatszahlen zwischen 5 und 1 .000 
ml/g auf. Bevorzugt sind Viskositatszahlen zwischen 20 und 500 ml/g, besonders 
bevorzugt sind Viskositatszahlen zwischen 30 und 300 ml/g. 

10 Die Verarbeitung der Cycloolefinpolymere nach dem erfindungsgemaRen Verfahren 
erfolgt bei Temperaturen von 50 bis 200*^0 oberhalb der Warmeformbestandigkeit 
HDT/B (Heat distortion temperature), bevorzugt bei 80 bis 180^C oberhalb HDT/B, 
besonders bevorzugt bei 100 bis ISO^'C oberhalb HDT/B. 

Das erfindungsgemafte Verfahren zur Herstellung von Mikrofaservliesen wird 
15 bevorzugt mit einem Luftstrom einer Temperatur von 70 bis 250^ oberhalb 

Warmeformbestandigkeit HDT/B (Heat distortion temperature), besonders bevorzugt 
bei 100 bis 200**C oberhalb HDT/B, ganz besonders bevorzugt bei 120 bis 170*^0 
oberhalb HDT/B durchgefuhrt. 

Das Fiieliverhalten der fur das erfindungsgemaUe Verfahren eingesetzten 

•Cycloolefinpolymere hat EinflufS auf die Verfahrensfuhrung und die Qualitat des 
Vlieses. Fur das erfindungsgemaUe Verfahren haben sich daher Cycloolefinpolymere 
als besonders geeigenet erwiesen, die einen MVR von 1 bis 300 ml/10min, 
bevorzugt von 2 bis 200 ml/IOmin, besonders bevorzugt von 5 bis 80 ml/IOmin 
aufweisen. 

25 Die Extrusionsbedingungen sowie die Temperatur und Geschwindigkeit des 
Luftstromes konnen an das Flieliverhalten des Cycloolefinpolymers angepalit 
werden, um eine Optimierung des Prozefiablaufes bzw. der Vliesqualitat zu 
erreichen. 
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Das erfindungsgemafie Verfahren hat sich als besonders geeignet erwiesen, 
Mikrofaservliese hoher Qualitat herzustellen. Das erfindungsgemalie Verfahren 
zeichnet sich dadurch aus, dafi keine signifikanten Mengen an losen Fasern Oder 
Faserbruchstucken entstehen, sogenanntes "fly". Diese losen Fasern oder 
5 Faserbruchstucke konnen in nicht erfindungsgemafien Verfahren zu einer Storung 
des ProzeSablaufs und zu Defekten am Vlies fuhren. 

Fur die Herstellung von Mikrofaservliesen nach dem erfindungsgemafSen Verfahren 
konnen auch Legierungen aus mindestens einem Cycloolefinpolymer und 
mindestens einem weiteren Polymer in beliebigem Mischungsverhaltnissen 
10 eingesetzt werden. 

• Fur die Legierungen mit Cycloolefinpolymeren sind bevorzugt folgende Polymere 
einsetzbar: Polyethylen, Polypropylen, Ethylen-Propylen-Copolymere, Polybutylen, 
Po|y(4-methyl-1-penten ), Polyisopren, Polyisobutylen, Naturkautschuk, Poly(1- 
methylenmetacrylat), weitere Polymetacrylate, Polyacrylat, Acrylat-Metacrylat- 
15 Copolymere, Polystyrol, Styrol-Acrylnitril-Copolymer, Bisphenol-A-Polycarbonat, 
weitere Polycarbonate, aromatische Polyestercarbonate, Polyethylenterephthalat, 
Polybutylenterephthalat, amorphe Polyacrylat, Nylon - 6, Nylon - 66, weitere 
Polyamide, Polyaramide, Polyetherketone, Polyoxymethylen, Polyoxyethylen, 
Polyurethane, Polysulfone, Polyethersulfone, Polyvinylidenfluorid. 

20 Fur Legierungen von Cycloolefinpolymeren und Polyolefinen werden bevorzugt 

•folgende Polyolefine eingesetzt: Homopolymere des Ethylens und Propylens sowie 
Copolymere aus diesen beiden Monomeren, Copolymere auf der Basis von Ethylen 
mit linearen Oder verzweigten Olefinen, wie Buten, Penten, Hexen, Hepten, Octen, 

Mnnpn Hf^rc^.n I Ind^rpn und Dodecen, Copolymere auf der Basis von Propylen mit 

25 linearen oder verzweigten Olefinen, wie Buten, Penten, Hexen, Hepten, Octen, 
Nonen, Decen, Undecen und Dodecen, Terpolymere aus Ethylen, Propylen und 
linearen oder verzweigten Olefinen, wie Buten, Penten, Hexen, Hepten, Octen, 
Nonen, Decen, Undecen und Dodecen. 



Die Herstellung der Legierungen kann durch ubiiche Verfahren erfolgen, z.B. durch 
30 gemeinsame Extrusion der Polymerkomponenten aus der Schmeize, gegebenenfalls 
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irer Additive, und anschlieSende Granulierung. 

Das erfindungsgemaSe Verfahren kann unter Verwendung von Additiven in ubiichen 
Mengen durchgefuhrt werden, wie z.B. Plastifiziermittel, UV-Stabilisatoren, optische 
Aufheller, Antioxidantien. Anstistatika, Warmestabilisatoren. Die genannten Additive 
5 konnen bereits vor der Verarbeitung den Polymermatenalien zugegeben worden sein 
Oder aber wahrend der Verarbeitung zugegeben werden. 

Es hat sich gezeigt, daB die genaue Auswahl der Temperatur und Geschwindigkeit 
des Luftstromes merklichen Einfluli auf die Anzahl der entstehenden losen Fasern 
Oder Faserbruchstucke hat. Das erfindungsgemaRe Verfahren zeichnet sich dadurch 
10 aus, dal3 keine signifikanten Mengen an losen Fasern Oder Faserbruchstucken 

entstehen. sogenanntes "fly", die sonst zu einer Storung des ProzeSablaufs und zu 
Defekten am Vlies fuhren konnen. 

Bine besondere Ausgestaltung des erfindungsgemaRen Verfahrens liegt darin, die 
Mikrofaservliese elektrostatisch aufzuladen, z.B. durch Coronabehandlung oder 
15 durch triboeiektrische Aufladung, und als elektrostatisch aufgeladene 
Mikrofaservliese, sogenannte Elektrete, einzusetzen. 



Die durch das erfindungsgemafie Verfahren hergestellten Mikrofaservliese weisen 

durch eine VIelzahl sehrfeiner Fasern elne Struklur mil eiriei selii yiuftei-i Oberflache 

und kleinen PorengroSe auf. 

Die durch das erfindungsgemafle Verfahren hergestellten Mikrofaservliese zeichnen 
sich durch eine sehr gute Resistenz gegenuber Chemikalien und Feuchtigkeit aus 
sowie durch eine hervorragende langfristige Stabilitat der aufgebrachten Ladungen 
auch bei hohen Temperaturen und hoher relativer Luftfeuchtigkeit. 

Das Flachengewicht der nach dem erfindungsgemafien Verfahren hergestellten 
25 Mikrofaservliese richtet sich nach dem geplanten Einsatz und lafSt sich uber die 
Auswahl des Materials sowie der Verarbeitungsbedingungen gezielt einstellen. Das 
Flachengewicht der nach dem erfindungsgemafien Verfahren hergestellten 
Mikrofaservliese liegt zwischen 1 und 300 g/m^, bevorzugt zwischen 2 und 200 g/m^, 
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besonders bevorzugt zwischen 5 und 50 g/m . 

Die durch das erfindungsgemafle Verfahren hergestellten Mikrofaservliese eignen 
sich daher fur den Einsatz als Olabsorber, als Filtermaterialien, z.B. fur die Aufnahme 
feiner Partikel aus Gasen oder Flussigkeiten, als Produkte im medizinischen/ 
5 Hospitalbereich und als Isollerungsmaterialien. 

Besonders In Form der elektrostatlsch aufgeladenen Mikrofaservliese eignen sich die 
nach dem erfindungsgemalien Verfahren hergestellten Mikrofaservliese als 
Partikelfilter im Bereich der Raumluft- und Reinraumtechnik, der Haustechnik, z.B. 
als Mikrofilter in Staubsaugem, als Pkw-lnnenraumfilter sowie im Bereich 
10 Atemschutz, z.B. als partikelfiltrierende Atemmasken. Ein besonderer wirtschaftlicher 

• sowie sicherheitstechnischer Aspekt ist die aufgrund der ausgezeichneten 
Ladungsstabilitat gegebene Lebensdauer der nach dem erfindungsgemalien 
Verfahren hergestellten Mikrofaservliese auch unter Umgebungsbedingungen von 
hoherer Temperatur und hoher relativer Luftfeuchte. 

15 Die MVR-Messungen werden nach ISO 1 133 bei einer Temperatur Tmvr = HDT/B + 
IIS'C und Masse 2,16 kg durchgefuhrt. 

Die Durchfuhrung der Messungen zur Bestimmung der HDT erfolgt nach ISO 75, Teil 
1 und 2 (0,46 MPa). 

^^^Die Erfindung wird anhand der folgenden Beispiele naher eriautert. 

Beispiele 
Beispiel 1 

Mikrofaservliese wurden hergestellt unter Verwendung eines Cycloolefinpolymers 
25 ®TOPAS (Ticona GmbH, Frankfurt/ Deutschland) mit einem MVR von 28 ml/IOmin 
und einer HDT/B von 13rC. 
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Das Polymer wurde ^arbeitet bei einem TemperaturprcSTf^on <80**C/ 235°C/ 
245*'C/ 255^*0/ Duse 265'*C und unter verschiedenen Temperaturen und Drucken des 
Luftstromes. 



Es wurde eine Reihe von Mikrofaservliesen unterschiedlicher Faserstarke und 
5 unterschiedlichen Flachengewichtes erhalten. 



Versuch Nr. 


Flachengewicht 


Durchschnittlicher 
Faserdurchmesser [|jm] 


Lufttemperatur 

rc] 


Luftdruck 

[bar] 


1-1 


39 


3.7 


285 


0,5 


1-2 


45 


5 


278 


0,5 


1-3 


50 


6.5 


271 


0.3 


1-4 


53 


7 


268 


0,3 





60 


10 


260 


0,2 




Beispiel 2 

Mikrofaservliese wurden hergestellt unter Verwendung eines Cycloolefinpolymers 
®TOPAS (Ticona GmbH, Frankfurt/ Deutschland) mit einer MVR von 28 ml/10min 
10 und einer HDT/B von ISI^'C. 

Das Polymer wurde verarbeitet bei einem I emperaturprotil von <«U"U/ z^b^CI 
^ 255**C/ 265'*C/ Duse 270^C und unter verschiedenen Temperaturen und Drucken des 
Luftstromes. 

Es wurde eine Reihe von Mikrofaservliesen unterschiedlicher Faserstarke und 
15 unterschiedlichen Flachengewichtes erhalten. 



Versuch Nr. 


Flachengewicht 
[g/m2] . 


Durchschnittlicher 
Faserdurchmesser [pm] 


Lufttemperatur 

rc] 


Luftdruck 
[bar] 


2-1 


18 


1.9 


294 


0,7 


2-2 


26 


2,8 


290 


0,6 


2-3 


32 


3.1 


283 


0,6 


2-4 


43 


4.7 


275 


0,5 



T:^^999/G 015 

Patentanspruche 

1 . Verfahren zur Herstellung von Mikrofaservliesen enthaltend mindestens ein 
Cycloolefinpolymer durch das Schmelzblas- (Melt blown-) Verfahren. 

5 2. Verfahren nach Anspruch 1 , wobei das Cycloolefinpolymer 0,1 - 100 Gew.-%, 
bezogen auf die Gesamtmasse des Cycloolefinpolymers, polymerisierte 
Einheiten enthalt, welche sich ablelten von mindestens einem polycyclischen 
Olefin der Formein I, II, II', III, IV, Voder VI 
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CH 



it R^_C— 
CH , CH 




(V), 



CH 





(VI), 



worin R\ R^, R^, R^ R^, R®, R^ und R^ gleich oder verschieden sind und ein 
Wasserstoffatom oder einen Ci-C2o-Kohlenwasserstoffrest, wie einen linearen 
Oder verzweigten Ci-Ca-Alkylrest, Ce-Cis-Arylrest, C7-C2o-Alkylenarylrest, 

einen cyc l ischen ode r acyc l isdien C2-C2Q-Alkenylrest bedeuten, oder ei nen 

gesattigten, ungesattigten oder aromatischen Ring bilden, wobei gleiche Reste 
R^ bis R® in den verschiedenen Formein I bis Vl eine unterschiedliche 
Bedeutung haben konnen, worin n Werte von 0 bis 5 annehmen kann, und 0 
bis 99,9 Gew-%, bezogen auf die Gesamtmasse des Cycloolefinpolymers, 

polymerisierte Einheiten enthalt, welche sich ableiten von einem oder 

mehreren acyclischen Olefinen der Formel VII 



•It 



10 



R 
R 



9 



1 10 



c = c 

11^ R,2 



(VII), 
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worin R^, R^°, R^^ und R^^ gleich oder verschieden sind und ein 
Wasserstoffatom, einen linearen, verzweigten, gesattigten oder ungesattigten 
Ci-C2o-Kohlenwasserstoffrest wie einen Ci-Ca-Alkylrest oder einen Ce-Cis- 
Arylrest bedeuten, und 0 bis 45 Gew.-%, bezogen auf die 
Gesamtzusammensetzung des Cycloolefinpolymers, polymerisierte Einheiten 
enthalt, welche sich ableiten von einem oder mehreren monocyclischen 
Olefinen der Formel VIII, 




(VIII), 



( ^"'L 

10 worin m sine Zahl von 2 bis 10 ist. 

3. Mikrofaservlies erhaltlich nach Anspruch 1 oder 2. 

4. VenA/endung des Mikrofaservlieses nach Anspruch 3 als Olabsorber, 
Filtermateriai oder Isolationsmatehal. 

^j^^ks. Verwendung des Mikrofaservliese nach Anspruch 3 als Partikelfilter im 

Bereich der Raumluft- und Reinraumtechnik, der Haustechnik, als Mikrofilter in 
Staubsaugem, als Pkw-lnnenraumfilter sowie im Bereich Atemschutz, als 

partikelfiltrierende Atemmasken. 



^I^IC 1999/G pi5.- , 

Mehrschichtbehaiter mit verbesserter Haftung zwischen den Polymerschichten 
und hervorragenden Barriereeigenschaften 

Die vorliegende Erfindung betrifft Mehrschichtbehalter (multilayer containers) 
5 enthaltend mindestens ein Cydoolefinpolymer. ein Verfahren zur Herstellung dieser 
Mehrschichtbehalter (multilayer containers) sowie die Verwendung dieser 
Mehrschichtbehalter (multilayer containers). 




Zusammenfassung 



